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　　摘要　用椭圆法 ( e llipsom e try )对 3%酒石酸溶液中 ( pH= 5. 5)铝阳极氧化膜的成长过程进
行了现场 ( in situ)研究。控制不同阳极极化电压测量得出的椭圆仪数据 (Δ和J),经曲线拟合最优
化分析, 结果表明: A l电极表面生成的 A l2O 3膜是一种较均匀、致密的单层膜,其厚度与阳极氧化








。本文介绍椭圆法对 3%酒石酸溶液中 (pH 5. 5)铝表面
膜成长过程的研究结果。经多年教学实践,效果良好。
　　一、　仪器和试剂
　　 1. 国产 TC -2型椭偏仪 (H e-N e激光源, 波长 632. 8 nm,入射角 70°)。
　　 2. Y J32型晶体管直流稳压电源 ( 0～ 750 V连续可调 )。
　　 3. 微型 A T -286兼容机 (自编有最优化拟合程序 )。
　　 4. 3%酒石酸溶液。 由分析纯酒石酸和三次水配制,并用分析纯 NH 4OH调节 pH 5. 5。




NH 3· H 2O∶H 2O 2∶H 2O= 1∶ 2∶ 5溶液中煮沸及在 H C l∶
H 2O 2∶H 2O= 1∶ 2∶ 8溶液中煮沸 4～ 5分钟,三次水冲洗干
净、烘干后, 送入真空镀膜机中,在真空度优于 1. 333× 10- 3Pa




　　如图 2所示。单色光经起偏器 (po larizer)和补偿器 ( com pensa to r)变换为椭圆偏振光, 入
射到研究电极表面,经表面反射后变为线偏振光,光的强度和偏振角均发生变化,由起偏器和
检偏器 ( ana ly ze r)可测量反射光强度变化的光学参数J(振幅比 )和 Δ (相位差 )。
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图 2　椭偏仪原理光路示意图
1—单色光源 (如氦氖激光器 ); 2—起偏器 P; 3— 1 /4波片
或者补偿器; 4—样品 (现场电化学实验,放置电解池 );
5—检偏器 A; 6—光电池; 7—电流计











|R S| exp [ j (ORP - OR S ) ]
≡ tgJ· e
jΔ
式中 tgJ表示反射光中 P波与 S波的相对振幅比;
Δ表示 P波与 S波之间相位差经表面反射后的变
化; 下标 P、 S分别表示入射光和入射面平行的 P分
量和垂直的 S分量。J和 Δ是可测物理量, 它是反
映样品光学特性的物理常数。
　　由椭圆法公式的演绎过程 [2 ]可知,所含未知参数有 n0, n1, K 1, n2, K 2, D (膜厚度 )等。因此
对有膜覆盖的表面, 只有一个实验点的 Δ, J值是无法从椭圆法基本公式中求解多于两个以
上的参数的。但是, 若考虑到膜增长是连续、均匀、单层的,则 n1, K 1, n2, K 2均可视为恒定值。这





与直流稳压电源的正、负输出端相联。测量时, 控制槽压 (即研究电极相对辅助电极的压降 )缓
慢增加,直至测量电压值。 与此同时可以看到椭圆仪上的消光电流随槽压增加而增大,当槽压
固定时, 消光电流则趋于某一稳定值 (抵达测量电压再保持约 3分钟 )。调节起偏器和检偏器角
度 (补偿器角度固定 45°),确保在消光状态下 (即消光电流极小 )测量读数。 由起偏器、检偏器





　　真空镀 A l电极在 3%酒石酸溶液 ( pH 5. 5)中,阳极氧
化生成 A l2O 3时, 不同阳极电压引起的 Δ～ J变化曲线,示
于图 3。 其中点为实验测量值 (多次观测值的统计平均结
果 ),实线为曲线拟合得到的理论曲线。可以看到, 实验点与
理论点还是吻合的。曲线拟合最优化分析结果表明: A l2O 3
膜的折射率n1= 1. 63;吸收系数 K 1= 0,基底 A l折射率 n2
= 1. 33; K 2= - 5. 8, 电解质溶液的折射率 n0= 1. 34, 结果
与文献 [3 ]相符。 为了进一步验证最优化拟合结果, 将电解
质溶液采用阿贝折射仪以同种光源 ( 632. 8 nm )检测和紫外





　　图 4示出不同阳极电压时, A l电极在 3%酒石酸溶液
中阳极氧化生成 A l2O 3膜的厚度随电压的关系。可以看出
其厚度随阳极氧化电压增大而线性增厚, 斜率约为 1. 35
nm /V。 表明在控电位阳极氧化过程中, A l电极表面生成
一种较均匀、致密的 A l2O 3单层膜。
　　A l电极在 3%酒石酸溶液中阳极氧化生成 A l2O 3膜的
厚度随极化条件的变化情况还可以更好地由时间电流曲线
特性说明。当施加阳极电压时, 阳极电流先有一突跃过程,
后逐渐衰退至几十微安的残余电流。设 D= f (Q ),即膜厚








阳极电压 /V 23. 8 47. 5 71. 3 95. 2 119 143 167
电流峰值 /mA 18. 9 16. 8 13. 0 7. 4 4. 3 2. 6 1. 8
残余电流 /mA 0. 01 0. 02 0. 025 0. 03 0. 04 0. 05 0. 05
氧化电量 /m C 19 24 33 37 37 38 42
扣残余电流后电量 /mC 16 20 25 25 25 26 27
　　以下几点值得说明:
　　 1. 由于仪器精度关系,通常很难得到理想的消光状态 (即消光电流不为零 ),一般情况下,
只能调节到电流检测器指示的信号为极小值为止。
　　 2. 电解质溶液 ( 3%酒石酸 )需新鲜配制, 久置会产生沉淀而影响实验。
　　 3. 若将理论曲线延伸 (即选定上述最优化分析所得出的一套参数如 n0, n1, K 1, n2, K 2, 输
入程序中,通过变化不同的膜厚 D 值来实现 ),便可得到一封闭形的 Δ～ J曲线, 即图 3经虚
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